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On conxiait differentes methodes de preparation 
de tri amines aromatiques de la serie du benzene, 
par reduction dea derives trinitres correspondents. 
Selon certains procedes, on utilise des agents chi- 
miques pour realiser la reduction, mais on obtient 
alors de mauvais ren dements et, en outre, les pro- 
duits de reaction sont souilles d'impuretes consti- 
tutes par exemple par des sels metalliques dont il 
est difficile d'extraire la base libre correspond ante. 

Par aiHeurs, on a realise deja la reduction cata- 
lytique d'hydrocarbures aromatiques trinitres en 
utilisant comme catalyseur du nickel actif de Raiiey 
ou meme un metal precieux; neanmoins ces me- 
thodes conviennent mal dans le cas particulier du 
trinitrobenzene, car ce compose est plus difficile a 
hydrogener que les homologues superieurs de la 
serie : elles conduisent en effet a des mauvais ren- 
dements dus au fait que le catalyseur est rapide- 
ment mis hors d'usage par depot de goudrons a sa 
surface. 

On a maintenant decouvert que la reduction du 
1-3-5 triaminobenzene pouvait etre effectuee dans 
de tres bonnes conditions, en procedant a une 
hydrogenation au sein d'un solvant, constitue par 
un alcool sature aliphatique inferieux et/ou un ester 
aliphatique inferieur sature, en presence d'un metal 
precieux tel que le platine, le palladium et le rho- 
dium, depose dans une proportion de 1 a 10 % 
sur un support constitue par du charbon actif pul- 
verulent. 

La presente invention concerne un tel procede 
de preparation de 1-3-5 triaminobenzene, qui per- 
met d'obtenir des rendements de 1'ordre de 70 
4 80%. 

La reaction conforme a l'invention est mise en 
oeuvre a une pression comprise entre 1 et 30 kg/ 
cm 2 , de preference entre 5 et 20 kg/cm 2 . On a 
observe en effet que, les autres facteurs etant egaux 
par aiHeurs, une augmentation de la pression 
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donnait lieu a une vitesse plus grande de reaction, 
sans influer sur le rendement; neanmoins, si on 
depasse 20 kg/cm 2 , le rendement tend a diminuer 
du fait d'une hydrogenation partieJle du noyau 
benzenique. 

La temperature de la reaction est comprise entre 
20 et 60 °C; une augmentation, toutes les autres 
conditions etant egales par aiHeurs, ne provoque 
qu'une faible augmentation de la vitesse de reac- 
tion en n'agissant sensiblement pas sur le rende- 
ment. On peut ainsi faire debuter la reaction a la 
temperature ordinaire et laisser le melange reac- 
tionnel s'echauffer jusqu'a ce que Pabsorption 
d'hydrogene soit terminee. 

On a observe en outre que le catalyseur devait 
etre present dans le milieu reactionnel a une con- 
centration au moins egale k 1 g par litre de solu- 
tion, en effet, pour des concentrations inferieures, 
il se produit un eropoisonnement du catalyseur, la 
vitesse de la reaction etant initialement normale, 
puis diminuant brusquement apres une certaine 
absorption d'hydrogene. 

La solution reactionnelie a de preference une 
concentration en trinitrobenzene comprise entre 2 
et 6 g par litre de solvant. 

Si on utilise comme solvant un ester aliphatique, 
le catalyseur peut etre separe par filtration de la 
solution bouillante et le 1-3-5 triaminobenzene peut 
etre obtenu a 1'etat libre, sous forme d 'hydrate cris- 
tallise, par refroidissement et concentration du 
filtrat 

Dans le cas ou on utilise au contraire un solvant 
alcoolique tel que le methanol et Tethanol des 
1'achevement de ia reduction, on neutralise famine 
en solution, et sou* atmosphere d'hydrogene, par 
addition d'un acide mineral ou organique; on se- 
pare ensuite le catalyseur par filtration, autant que 
possible a 1'abri de l'air; on evite ainsi la cristalli- 
sation de 1'hydrate de triaminobenzene qui selrouve 
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en solution sous forme de chlorhydrate, par exem- 
ple, sans qu*on ait eu a Tisoler. 

On a donne ci-dessous, a titxe d'iHustration, des 
exemples nullement Hmitatifs de mise en ceuvre du 
procede conforme a Finvention. 

Exemple J. — Dans un autoclave muni d'un dis- 
positif d'agitation, on charge une solution de 42,6 g 
(0,2 moles) de 1-3-5 trinitrobenzene dans 1 000 cm 3 
d 'acetate d'ethyle. On agite en presence de 2 g de 
catalyseur au palladium a 5 % sur'un support de 
carbone pulverulent, sous une pression initiate 
d'hydrogene de 10 kg/cm 3 , la temperature du 
Hquide reactionnel etant maintenue entre 55 °C et 
60 °C. La quantite theorique d'hydrogene est 
absorbee en qtratre-vingt minutes, 

Le catalyseur est separe par filtration de la solu- 
tion reactionnelle au voisinage de I'ebullition et le 
monohydrate de triaminobenzene se separe par 
refroidissement du filtrat a 0 °C. L'hydrate de tri- 
aminobenzene est obtenu en aiguilles blanches noir- 
cissant par exposition & Fair et a la lumiere. 

Le rendement est de 74 % de la theorie, en pro- 
duit fondant a 89 °C. 

Exemple 2. — Une solution de 42,6 g (0,2 moles) 
de 1-3-5 trinitrobenzene dans 1 000 cm 8 de metha- 
nol est agitee, en presence de 2 g de catalyseur au 
palladium a 5 % sur support de carbone, sous une 
pression de 10 kg/cm 2 , a une temperature de 55° 
a 60 °C. La quantite theorique d'hydrogene est 
absorbee en quatre-vingt minutes. 

La solution alcoolique, refroidie a la tempera- 
ture ordinaire, est neutralisee par addition de la 
quantite theorique d'acide chiorhydrique en solu- 
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tion aqueuse a 35% et filtree, a 1'abri de l'air, 
pour separer le catalyseur. 

Par concentration de la solution sous vide, on 
obtient le chlorhydrate de triaminobenzene avec un 
rendement de 75 % de la theorie. 

Le procede de 1'invention peut bien entendu etre 
applique a la preparation des homologues supe- 
rieurs du triaminobenzene; la reduction des derives 
trinitres correspondents se fait en effet alors sans 
difficultes. 

RESUME 

La presente invention concern© un procede de 
preparation de 1-3-5 triaminobenzene par reduc- 
tion de 1-3-5 trinitrobenzene, selon lequel on rea- 
lise la reaction en mettant en presence une solution 
dans un solvant constitue par un alcool sature ali- 
phatique inferieur tel que le methanol et 1 ethanoi 
et/ou un ester aliphatique inferieur sature* tel que 
1'acetate d'ethyle de 20 a 60 g/1 de 1-3-5 trinitro- 
benzene, au moins 1 g par litre de solution d'un 
catalyseur constitue par un metal precieux tel que 
le platine, le palladium et le rhodium depose dans 
une proportion de 1 a 10 % sur du charbon actif 
pulverulent et de Phydrogene a une pression com- 
prise entre 1 et 30 kg/cm* et de preference entre 5 
et 20 kg/cm 3 et en agitant, la temperature etant 
comprise de preference entre 20 et 60 °C. 
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